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La presente Invention conceme un proc6d^ d preparation 
de produits concentr^s^ facil ment disp rsables dans des milieux aqueux et/ou 
organiques^ sous la forme de poudres ou de granules s'^coulant librement^ don- 
nant pea de poossii&reSj ^ partir de substances actives difficilement solubles 
ou insolubles dans I'eau^ telles que par exemple des pigments^ des colorants, 
des dclaircissants optiques, des additifs pour mati&res plastiques, des adju- 
vants pour textiles, des insecticides, des produits pbarmaceutlques, des 
produits cosm^tiques et des substances analogues* L* invention conceme €ga- 
lement les produits prepares selon ce proced£,ainsi que l*utilisation de ces 
produits pour la preparation de dispersions finement divis^es des substances 
actives dans des milieux aqueux ou organiques. 

Le proc^de selon 1' invention est un nouveau diveloppement, 
pre sent ant des a vantages isDportants, de proc^des de preparation de produits 
facilement dlspersables, a partir de colorants ou de pigpients, corame decrit 
par exen^le dans lea brevets des Etats-^nis d'Amerique n° 3 923 452 et 
3 844 606. 

Parmi d'autres, le procede decrit dans le. brevet des Ktats- 
Tlnis d'Amerique n* 3 923 452 consiste essentiellement & combiner un colorant 
ou un pi^nt insoluble dans I'eau, qui se . trouve sous forme tr^s 
dispersee dans la phase organique d*un systfeme biphase, constitue par de 
I'eau et par un solvant organique miscible h l*eau seulement dans une falble 
mesure, avec une reslne support egalement insoluble dans I'eau et ^ diminuer 
le volume de la phase organique en eiiminant le solvant par distillation ou 
en ajoutant de I'eau de telle sorte qu'on peut separer les particules de pro- 
duit formees et les debarrasser de I'eau ou du solvant residuaires. Selon 
le brevet des Etats-Unis d'Amerique n» 3 844 806, on peut egalement mettre 
en oeuvre ce precede ai utilisant des resines supports solubles dans I'eau, 
le solvant organique devant itre eiimine par distillation. 

Pour mener h bicn ce procede ccnmi, c'est-a-dire pour effec- 
tuer la preparation de produits parfaits et complfeteraent dispersables, il 
est important d'utiliser les colorants ou les pigments a combiner avec la 
resine support en dispersion la plus fine, la plus uniforme et la plus stable 
possible dans la phase organique. Dans ce but, on broie les colorants ou 
les pigments au mieux dans I'eau ou dans le solvant organique, 
ou egalement dans le systfeme biphase, avec du sable ou des billes. 

Etant donne que la combine ison du colorant ou du pigment 
finement disperse avec la resine support se produit dans la phase organique 
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du syst^ blphas^, 11 semble tx^s Evident et sdr d*e£fectuer le 
br yage et par coas^uent la dispersion du c 1 rant u du pigm nt dans 
le solvant organlque, iventuellement prdalablement satur^ par de l*eau. 
En £ait^ ce mode op&ratoire est recommand^ dans les esemples des brevets 
meatlonn^s ci-dessus. 

ToutefoiSy de nombreux colorants et pigments sont obtenus 
sous la forme de gSteaisde filtration ou de conq>resslon aqueux et on doit 
par consequent les s^cher avant de les broyer, lorsqu'll faut les broyer 
dans un solvant organlque. En outre, le broyage dans un solvant organlque, 
en partlculler ^ I'&lielle Industrlelle, s'accoii5>agne d'un grand nombre 
de dif ficultds suppl^ntalres« On dolt alnsi utiliser des broyeurs ferm^s 
et,lorsqu»oa travaille en circuit ferm€, des appareillages en circuit. ferm^. 
Les prescriptions de protection et de s^curit^ in^osent des exigences plus 
€lev€es dans les ateliers. De plus, la vldange et le nettoyage 
des installations a'accon^wgnentd^inconv^nients suppl^mentaires. II . 
faut en outre a j outer, lors du broyage dans des solvants organiques, 
des stabllisants et des agents de floculatton solubles, tels que des poly- 
ur€es, des 6tbers de cellulose ou des polyvinylpyrrolidones alkyl^es. 
Ceux-d restent nicessalrement dans les prodults, ce qui est ind€slrable 
dans de nombreux cas, Dans le cas de prodults, qui doivent 6tre disper- 
sables dans des milieux aqueux, 11 est mgme impossible d'utlllser des sta- 
bllisants qui sont seulement solubles dans des milieux organiques. Enfin, 
divers colorants et pignents insolubles en milieu aqueux peuvent Stre 
plus facilement et plus rapldement broy€s par repr^cipltatlon ou par broyage, 
que dans un milieu organlque. 

Pour les raiscHAs cities ci-dessus, on a d^velopp^ le 
precede dficrlt dans les brevets mentlonngs cl-dessus, qu'on d€slgne €ga- 
lement par 1 'expression "proc^5 de preparation biphas€", afin de pouvolr 
utUlser des conditions de production plus favorables, Dans ce but, on 
broie les colorants et les plgpients en milieu aqueux. Ceci est d^crit et 
revendique dans la demande de brevet de la R^publique F^d^rale d'Allemagne 
DOS n' 2 653 434. 

En effectuant le broyage en milieu aqueux, comme dicrit 
dans cette demande de brevet, on a en ef fet effectu^ un progrfes important, 
en partlculler en ce qui conceme les exigences se rapportant h I'apparell- 
lage, mals on n»a pas pu eilminer tous les Inconvenients citgs ci-dessus. 
En outre, ce procid^ s'accompagne de difficult^s suppl6nentaires, liees au 



br yage en milieu aqueux, qa'on ae rencontre pas 1 rs du broyage dans 
la phase rganique. 

Pour preparer des dispersions stables^ concentr^es et 
cependant s*6coulant encore librement^ en milieu aqueu^^ il fauc utiliser 
comme on le sait des agents dispersants solubles dans I'eau. Parmi les agents 
dispersants solubles dans l*eau conuus les plus actifs^ on citera les produits 
de condensation des acides naphtal^nesulfoniques avec le £ovmald&yde, 
tel que le produit vendu sous le ncm de "Tamol NHOK" (fabriqu€ par les 
Soci£t4s MSFy Rohm ^ Haas)^ en outre des produits de condensation non 
ionog&nes d'oxyde d'^thyl^ne avec des ph&aols ou des alcools gras, ainsi 
que des melanges de produits de condensation d 'acides naphtal&nesul£b- * 
niques avec le formaldehyde et des produits de condensation non ionog^nes 
d'oxyde d' ethylene avec des phdnols ou des alcools gras* Les dispersions 
aqueuses pr^par^es avec ces agent? dispersants sont cependant couramment 
thiixotropiques, et ced en particulier lorsqu*elles ne contiennent que 
des quantit^s faibles, c'est-&-dire moins de 5 % en poids, d 'agents dis- 
persants • Cela signifie que ces disperstots ne s'^coulent librement que si 
on les agite de fagon Intensive, Cette condition est en effet reDi^>lie dans 
les broyeurs et les recipients de traitement utilises dans les unites de 
production^ mais pas dans les conduites, par exemple entre les broyeurs 
et les recipients de traitement. Ces dispersions se solidi£ient par conse-> 
quent dans les conduites pour former une bouillie ipaisse, ce qui conduit 
k des obstructions trop difficiles h gllminer^ On ne pent eii miner ces 
obstructions qu'en diminuant de fa^on in^ortahte et indesirable la concen- 
tration des dispersions ou en augmentant la concentration des agents dis- 
persants utilises par broyage, L' augmentation de la concentration des agents 
dispersants entralne cependant par ailleurs des difficultes indesirables. 
Par exen^le, la formation du systltme biphase, dans lequel doit se pro- 
duire la combinaisoQ du colorant ou du pigment finement disperse avec la 
resine support^ h partir du milieu aqueux et du solvant organique, devlent 
tr^s difficile ou, dans certaines circonstances, mime compl^tement impos- 
sible. Le passage du col^orant ou du pigntent finement disperse dans la 
phase organique du syst^me biphase/ qu'on designe egalement par I'expression 
"procede Flushing", se produit de la mdme mani&re de fa$on incomplete, 
pour une concentration eievee des agents dispersants. Four mettre en oeuvre 
le precede '^Flushing" de fa^on compUte, on pent utiliser des auxiliaires par- 
ticuliers, ce qui pent nuire ^ la qualite de la dispersion de colorant 
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ou de pignient. En g&i£ral^ des quantlt£s plus importaates de c lorants 
ou de pigments sonc en utre reteoues dans la phase aqueuse, qui pr^sente 
une teneur elev^e en agent dispersant, ce qui diminue la teneur en colorant 
ou en pigDient du produit. On pent de plus isoler les colorants ou les pig-* 
5 ments retenus dans la phase aqueuse, lors de I'isolement des produits, ce 
qui nuit a I'aptitude Sl la redispersion coinpl&te des produits. 

Un autre probl^e It souligner^ qu'on rencontre lors du 
broyage en phase aqueuse, selon la demande de brevet de la R^publique F^d^rale 
d'Allemagne mentlonn^ ci-dessus, est que^ comme mentionng ci-^dessus, un grand 

10 nombre de colorants et de pignients sont plus faciles ^ broyer en 

milieu aqueux qu*en milieu organique, mais qu'il existe ^galement de nombreux 
colorants et pig^nts in^ortants qu*on ne pent pas du tout broyer en milieu 
aqueux, ou seulement en presence de quant it^s d' agents dispersants si liapor- 
tantes que la formation du syst^me blphasS, absolument n^cessaire pour le 

15 proc^d^, n^est plus du tout possible. On ne pent par cons&iuent pas traiter, 
ou seulement tr^s difficilement, selon le proc£d£ de la demande de brevet 
de la Rgpubllque F^dSrale d*Allemag^e mentionnge d-dessus, de tels colorants 
ou pigments. Comme exemplesde tels pigments , qu*on ne pent pas tralter, ou 
• seulement trfes dlfflcilcment, on citera lea phtalocyanines chlor^es de cuj.vre 

20 ainsl que diff^rents types de noir de fomde. 

La demanderesse a dScouvert qu*ll est possible d'illmfner 
completement, de mani&re surprenante, tons les inconvenient s mentioun^s 
cl-dessus, li^s au broyage en milieu aqueux, sans perdre les a vantages du 
broyage en milieu aqueux, lorsqu'on effectue le broyage des substances 

25 actives, en partlculier de colorants, de pigments insolubles dans l*eau ou 

d*4claircissants optlques insolubles dans I'eau, en utllisant certains adju- 
vants de broyage. Comme adjuvants de broyage, on ne pent pas utillser des 
agents dispersants classiques, mais seulement les sels present sous forme 
dissoute de r^slnes acides, c'est-i-dire des polymferes pr^sentant des 

30 groupes acides, tels que des groupes carboxyle et sulfo. On prif&re en partl- 
culier les sels solubles dans I'eau de risines synth^tiques Insolubles dans 
I'eau, qui derlvent.de l*aclde mal^lque ou de I'aclde fumarique ou de leurs 
derives, tels qu' esters, hdmiesters et anhydride de I'aclde mal^ique, 
les acides mono- et dialkyLnal^iques, l*acide fumarique et les acides mono- 

35 et dialkylfiimariques, en partlculier les sels d' ammonium ou de mfitsux alcalins 
des prodults de condensation de I'aclde malgique avec un aclde r€slnique 
et au molns un alcool polyvalent ou les sels d* ammonium ou de m^taux alcalins 



de copolymer isats de I'acide mal^ique avec au mo Ins m compost h Insatura- 
tlon Idfinlque.La demanderesse a en utre dgcouvert que ce proc^d^ con* 
vient non seulement pour les colorants, les pigments ins lubles dans I'eau 
et les €clalrclssants optlques Insolubles dans I'eau, mais ^galement pour 
d'autres substances actives dlfflcilenient solubles ^ Insolubles 
dans I'eau, qu'il est prSf^rable de disperser en milieu aqueux, telles 
que par exemple les naphtols^ les bases de colorants et d*autres prodults 
IntermSdialres pour colorants^ ainsl que les adjuvants pour textiles, les 
addltlfs pour matl^res plastlques, les herbicides, les Insecticides, les 
prodults pharmaceutlques, les prodults cosm^tlques et les prodults chlndques 
analogues. On a enfln €galement ^tabll que la fragmentation des substances 
actives pent se produlre non seulement par broyage, c*est-3L-dire par vole . 
mecanique, mals 6galement par vole cblmlque, par exemple par repr^cl- 
pltatlon ou par combine Ison de fragmentation mgcanlque et de fragmentation 
chimlque. 

Le procSd^ selon 1' invention est par consiquent caract^*- 
rls^ en ce qu*on f ragmen te au molns une substance active, dlffldlement 
soluble ^ Insoluble dans l^eau^ en presence d'un sel d'une 
r^slne acide, exlstant sous forme dlssoute, comme adjuvant de broyage, par 
vole mecanique et/ou chimlque en milieu aqueux, jusqa*^ ce qu'on atteigne 
une taille moyenne de partlcules inf ^leure k 5 microns, on ajoute, pendant 
ou apr^s la fragmentatlon,&u moins un solvant organique prSsentant une solu* 
billt^ llmitSe d'au molns 1 % en milieu aqueux et formant avec le milieux 
aqueux un systfeme biphasfi, on tralte le systfeme biphas^ formS, en m^langeant 
vigoureu semen t, avec au molns une substance support de polds mol^culalra 
^lev«, difficllement soluble k insoluble dans I'eau, on dimlnue le volume 
de la phase organique, qui contlent la substance (ou les substances) support(s) 
et la substance (cfu les substances) active (s^ en ajoutant encore de I'eau, 
de telle sorte que les partlcules de prodult formSes ne solent plus collantea 
et puissentetre fadlement s^par^es, on s£pare les partlcules et on lave 
les partlcules s^parfies par de I'eau, on les s^che gventuellement afin d'gll** 
miner la phase aqueuse con tenant le solvant. 

La substance active (ou les substances actives) dolt . (dolvent), 
comme mentlonng, §tre difficllement soluble a Insoluble dans X»eau ^ tempe- 
rature amblante. Les substances actives qui ne sont pas brganophlles, tellea 
que par exemple le dloxyde de titane, ne convlennent cependant pas pour le 
proc6d^ selon 1' invention, car elles ne pSftfetrent pas dans la phase organique 
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lorsqu*on aglte vlgoureusement le systfeme biphas^« On peut rendre de telles 
substaflces actives organophiles, par example en les recouvranc par ime 
r€s£ae synth^tlque, 

Lorsqu'on utilise consne substance active des poudres de 
pigment dlfficilement mouillables et/ou volumineuses, 11 peut Stre avantageux 
d'ajoutery lors de la fragmentation, des agents dispersants et/ou moulllants 
non ionog^nes on anloolquement actifs^ tels que par exemple des alkylnaphta- 
l^nesulfonatesy des . naphtylmethanedisul£ofnates et des prodults de 
condensation d'oxyde d'Sthyl&ne et d'oxyde de propylene l*un avec 
1 'autre ou avec des amines, des ph&iols ou des alcools supirleurs, en parti- 
culler des alcools gras. On peut utiliser ces agents moulllants et/ou dis- 
persants en quantity de 0,5 ^ 5 % en poids, par rapport la substance 
active (ou aux substances actives) h broyer. 

Le proc^d^ selon 1* invention comprend ainsi trois Stapes 
essentielles et caractiristiques : ^ 

1} la fragmentatLon de la substance active (ou des substances actives) 
en milieu aqueux, en presence de I'adjuvant de broyage pouyant Stre utilise 
selon 1' invention, 

. 2) la combinaison de la substance active fragment^e • (ou des substances " 
actives £ragment^es) ; avec la substance support (ou les substances supports) 
dans la pbase organique du syst^me biphase, et 

3) I'isolement du produit par diminution du volume de la phase organique, 
par addition d*eau, le solvant passant peu h peu dans I'eau ajout^e, 

Comme adjuvant de broyage, on utilise selon 1^ invention 
des sels l£g&rement solubles dans I'eau de r^sines acides. Comme exemples 
de tels sels, on citera les sels de m^taux alcalins, ma is en particulier 
les sels d 'ammonium^ des r^ines acides et les sels d' amines solubles dans 
I'eau de faible poids oolgculaire^ telles que I'^thylamine, ^ la diSthanol- 
amine^ la dim^thylcyclohexylamine ou la morpholine, et des r^slnes acides » 
Comme r^sines acides insolubles dans I'eau^ on citera tout d'abord, sous 
la forme de l*acide libre, les acides r^siniques et leurs d^riv^s, dont le 
poids mol€cula£re est sup^ieur h 500. . De nombreuses r^slnes acides de ce 
type sont d^crltesipar exemple, dans I'ouvrage [''Karstens Lackrohstoff- 
Tabellen", 6. Auflage, C«R. Vincentz, Hannover 197 6]. Les acides r^siniques 
de poids mol^culaire trop ^lev£, par exemple supdrleurs k 50 000, sont moins 
appropri^s, car les adjuvants de broyage de ce type poss&dent une viscosity 
intrins&que trop 61ev€e, de telle sorte que le melange constitug par la subs- 



tance active (ou les snbatancea actives) & fragmenter, les adjuvants 
de broyage et le milieu aqueux est trop €pais. II est avaatageux d'uti- 
liser des acides risiniques dont le poids mol6culalre est compris entre 
1 000 et 10 000. On peut en particnlier utiliser par exemple les sels 
solubles dans I'eau de copolymSrisats ou de produits de condensation de 
I'acide maleiijue ou de d«riv6s de I'acide mal6ique qui peuvent 8tre prfsents 
lors de la fcagmentation en quantltfis de 0,5 & 20 % en poids, de prSfStence 
de 1 a 20 % en poids, par rapport k la substance active (ou aux substances 
actives), en particulier les sels d' ammonium ou de m6taux alcalins de copo- 
lymfirisats de I'acide malgique, ou de dSrivfis de I'acide malfilque, avec 
des coii?>os68 a Insaturation ol6finique,de prSffirence de faibles poids mol6- 
culaire, tels que I'fithyUne, le propylene, le butyl&ne, le diisobutyl&ne, 
les esters vinyliques, les fithers vinyliques, le chlorure de vlnyle ou le sty- 
rfene, ou des sels d'ammonium ou de mfitaux alcalins de produits de condensation 
(de prdfgrenctf solubles dans les alcools) de I'acide malgtque, ou de dfiriv6s 
de I'acide malfilque, avec des acides rdslniques et des polyalcools, 
par exemple des esters mixtes de I'acide abifitique, de I'anhydride malfiique 
et du pentafirythritol. Ces copolym€risats et ces produits de condensation 
ont de prgfSrence un poids molficulaire compris entre 500 et 20 000 et on 
Indice d'acide d'au molns 100. Les r^sines acides dece type sont les produits 
vendus sous le nom de "Alresat" (fabriqu« par la Soci6t6 Beicbold-Albert) et 
sous le nom de "Pentalyn" (fabrlqug par la Socifitfi tercules). 

On effectue ggn^ralement la fragmentation pour une concen- 
tration de substance active comprise entre 20 et 60 % en poids, par rapport 
au milieu aqueux, par broyage humlde avec du sable, des billes ou des 
cyllndres.La fragmentation chlmique, par exemple par repr^cipitatitm, convient 
surtout pour les substances actives solubles dans les alcalis. On peut par 
exemple dissoudre ces substances actives, a une concentration 61ev6e, 
dans des alcalis aqueux, contenant un adjuvant de broyage pouvant Stra uti- 
lise selon I'invention, et les prgciplter, avant ou aprfes la formation du 
syst&me biphasS, en ajoutant un solvant or^nique approprlfi et de I'acide. 
Ce mode de r&lisatlon ne peut 8tre mise en oeuvre, comme Indiqug, que 
pour les substances actives solubles dans les alcalis, et prfisente ggale- 
ment 1' inconvenient que la rfisine acide, dont on a utllisS le sel soluble 
dans I'eau comme adjuvant de broyage, prficipite €galement et reste dans le 
prodult. Get effet n'est pas toujours souhaitable et n'a pas lieu si on 
effectue le broyage en presence de 1 'adjuvant de broyage. 
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La concentration de 1* adjuvant de broyage pent varler de 
£a9on importante lors de la fragmentation.La concentration la plus appro* 
pri^e est celle qui engendre un abaissement optimal de la viscosity du 
mdlange constitu^ par la substance active (ou les substances actives) ^ 
5 fragmenter^ 1' adjuvant de broyage et le milieu aqueux, la taille des parti- 
cules de substance active recherchee devant %txe prise en consideration 
par des essais pr^alables. Cette concentration d^end ncm seulement de la 
taille de particules recherchee, mais egalement de la substance active 
(on des substances actives) h fragmenter et est c(»nprise en general entre 

10 environ 1 et 20 % en poids, par rapport & la substance active (ou aux subs- 
tances actives) It fragmenter. On pent en effet utiliser des quantitSs plus 
importantes de 1' adjuvant de broyage^ mais cet adjuvant de broyage est perdu 
lorsqu^il ne sert pas siimiltangment comme substance support ; dans ce 
dernier cas^ il est repr^cipite par I'acide apr^s la fragmentation et passe 

15 dans la phase organique ("flushing"). 

La phase aqueuse pent d^JIt contenir pendant la fragmentation^ 
outre 1' adjuvant de broyage, une certaine quantity de solvant org;anique^ 
par exemple ^tre satur^ par celui-ci. On effectue cependant de fa^on avan- 
tageuse la formation de la deuxi&me phase, en ajoutant du solvant (supple- 

20 mentaire) apr^s la fi:agmentati<m et eventuellement apr^s filtration de la 

dispersion aqueuse obtenue lors de la fragmentation, Le volume de la phase org^ 
nique est de preference suffisamment important pour permettre 1 'absorption 
de la substance active (ou des substances actives) et de la substance sup- 
port (ou des substances supports), selon une dispersion optimale, et pour 

25 que cette phase organique reste en outre liquide Jusque pdteuse, de telle 

sorte qu*il soit possible de meianger la substance active (ou les substances 
actives) et la substance support (ou les substances supports) en agitant 
ou en secouant, sans difficulte* Cette condition est en general remplie 
lorsque le volume de la phase organique et le volume total de la substance 

30 active (ou des substances actives) et de la substance support (ou des subs- 
tances supports) sont egaux. SI on constate qu*il n*y a pas suffisamment 
de solvant organique, on pent facilement aj outer d'autres solvants organiques. 
Si on a trop de solvant organique, cela ne nuit pas ^ la mise en oeuvre du 
procede, mais cela n'est pas economique; 

35 On pent delayer la substance de support (les substances 

supports), aprfes la fragmentation, avant ou apr&s . IVaddition du solvant 
pour former la deuxi^me phase, ou egalement les dissoudre ou les disperser 



dans le solvant organlque A aj outer. II n'est cependant pas souhaltable 
que la substanc support (les substaxrces supports) soit (solent) d^Jd 
contenue(coiLtenues) dans le milieu aqueux pendant la fragmentation, car 
cela ralentl le dSchlquetage et perturbe la filtration de la dispersion, 
^ventuellement apr^s separation des agents de broyage utilises. 

Lorsqu^on a compl^tement filming la substance active (les 
substances actives) et la substance support (les substances supports) ^ par 
agitation vlgoureuse de la phase aqueuse, homog€n£ls4 la phase organlque, qui 
contlent la substance active (les substances actives) et la substance support 
(les substances supports) et s€par6 la phase aqueuse de 
fa^on llmplde de la phase organlque, on pent commencer a ajouter 
de I'eau supplementaire pour dlmlnuer le volume de la phase organlque* On 
pent favorlser ce processus en agltant ou en secouant. L' Intensity de 1 'agi- 
tation ou des secousses depend de la facility avec laquelle le solvant 
passe des partlcules du prodult dans la phase aqueuse et de la forme sous 
laquelle on veut ohtenlr le prodult, c'est-a-dire sous la forme d'une poudre 
h grains trfes fins ou sous la forme d'un granule relatlvement gross ler. En 
gSn^ral, les prodults pr^sentant une taille de partlcules comprise entre 
environ 10 et 100 microns sent partlcullferement avantagetix. Si on aglte ou 
on secoue trop fortement, apr^s une diminution pouss^e du volume de la phase 
organlque y le prodult obtenu pent eventuellement presenter une teneur trop 
eiev^e en matirlau ^ grain fin. La separation du prodult est alors plus 
difficile. Kn outre, ces prodults ont tendance h se r^dulre en poussl^re -tr^s 
fine. Si on ne peut pas gllminer la fraction ^ grain fin par passage au 
tamls. Plus la difference entre la concentration du solvant dans la phase 
organlque et la concentration du solvant dans la phase aqueuse est grande, 
plus le passage du solvant organlque dans la phase aqueuse est rapide. Une 
agitation ou des secousses vlgoureuses ne convlennent pas si blen pour 
acceierer la diminution du volume de la phase organlque que la separation 
de la phase aqueuse, par exenq>le par decantation ou essorage, ou en agltant 
ou en secouant la phase organlque separee avec de I'eau fratche. La mellleure 
mani^re d'eiimlner les deml&res traces de solvant consists It laver le 
prodult par l^eau, sur un entonnolr-flltre ou sur un filtre-presse. II 
ne faut en aucun cas dejjk flltrer le prodult lorsqu'll contlent encore 
tant de solvant que ces partlcules sont encore molles et collent,lorsqu'on 
les separe, par example sur i* entonnolr-flltre. On ne peut separer lea 
partlcules de prodult que lorsque elles sont sufflsarament durcles et suffl- 
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semment exemptes de solvent pour qu leur forme r ste Inchangge. On peut 
les secher selon des proced^s classlques, de prefgrenc sous vld . 

Dans le precede selon 1* invention, on peut transformer 
les substances actives en produits, qu'on peut disperser facilement 
aussi bien en milieu aqueux qu'en milieu organlque. Les substances actives, 
qu'on utilise en -g^eral sous la forme de dispersions en milieu aqueux, 
sont par exemple des herbicides, des insecticides, des produits cosmStiques 
des produits pharmaceutiques, ainsi que des adjuvants pour textiles. Les 
substances actives utilis^es, qui sont aussi bien dispersables en milieu 
aqueux qu*en milieu organlque, sont par exen^le des additifs pour matl&res 
plastlques, des ^clairdssants optiques et des produits interm^dialres de 
colorants, mais en partlculler des colorants et des pigpients. 

Comme exen^les de produits interm^dlaires pour colorants, 
on citera par exemple les arylures d'acide ac^tique, les arylures d'acldes 
0"hydroxycarbonlques aroma tiques, la pyrazolone, I'aminopyrazole et Xes 
amines aromatlques. 

COTune colorants, on citera tout d'abord les colorants pour 
cuve et les colorants pour dispersion exempts d'jagents de coupage et d'agents 
dispersants solubles dans I'eau. Ces colorants peuvent presenter les consti- 
tutions les plus diverses. Les colorants pour dispersion peuvent, par exen^le, 
§tre des dSriv^s du type naphtoquinone, du type anthraquinone, des colorants 
azolques, des composes h^t^rocycliques, tels que les quinophtalones,les thlazol- 
anthrones,les anthrapyrimldines ou les naphtalloides, ainsi que des colorants de 
type stllb&ne ou des colorants nitres. Coimne exemples de colorants pour cuve, 
on citera les colorants Indigoldes, thioindigoldes ou anthraqulnotdes, ainsi 
que diff^rents composes polycycliques et h^t^rocycliques, tels que l*antban- 
throne, la dibenzanthrone, la flavanthrone et I'indanthrone. 

Coimne exemples de pigments, on citera des pigments Inorga- 
niques, tels que le nolr de fum£e et les oxydes m^talliques, ainsi que des 
pigments organiques, tels que ceux d^crlts par exemple dans I'ouvrage "Farbe 
et Lack" 80, 1044 k 1053 (1974) . Coimne exeo^les de pigments particulifere- 
ment importants, on citera les pigments de type naphtol, ainsi que des com- 
poses h^t^rocycliques, tels que les quinacrldones, les pSryl^neimides et les 
phtalocyanine s. 

Coimne solvants organiques, on peut utiliser dans le proc^dS 
selon 1* invention tous les solvants organiques qui poss&dent une solubility 
limits en milieu aqueux d'au moins 1 % et qui forment avec le milieu aqueux 



un syst^me biphasS. Pour des ralsons d'Sconomle, 11 est souhaitable que 
la s lubllitS du solvant dans le milieu aqueusc solt la plus grande pos- 
sible. Uae solubility supdrleure ^ 50 % est cependant ind€slrable. 

II peut s'aglr de solvants, qui prisentent une solubility 
partlelle d'au molas 1 de pr€f€rence de 10 ^ 50 % dans I'eau. Comme 
exemples de tels solvants, on cltera les hydrocarbures chlor^s^ tels que 
le chlorure de mSthyl^ne, les nltrlled, tels que l^acrylonltrlle^ les nltro** 
alcanes^ tels que le nltrom^thane et le nltro^thane, les aldehydes, tels 
que le furfural, les ^thers^ tels que.le 2-phynoxyythanol, les esters, tels 
que 1 'acetate d'^thyle, les cetones^ tels que la mitbyiythylcytone on la 
mythoxyhexanone, les alcools, tels que le n-butanol, le sec-butanol et l^lso* 
butanol^ alnsl que l^ac^tate de 2-Sthoxyythyl9 . 
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Mais si le milieu aqueux cootient un Electrolyte , par exemple 
du chloriire de s dium, n peut aussi utiliser des solvants qui sont tota- 
lement miscibles avec I'eau pure^ mais qui ont una solubility limit^e d'au 
moins 1 %, de pr^f^rence de 10 k 50 dans I'eau contenant un Electrolyte. 
5 Pes exemples de ces solvants sont le tertiobutanol, I'acEtate de 2-inEth03cy- 
Ethyle, le carbonate d 'Ethylene, I'acEtonylacEtone, I'hydroxyacEtone et le . 
diacEtonalcool. 

On prEf^e comme solvants les alcools, les Ethers, les esters 
et les cEtones. On peut aussi utiliser des mElanges de solvants organiques, 

10 par exemple de ceux mentlonnEs ci-dessus. 

On peut citer comme substances de support les substances orga- 
niques de poids molEculaire ElevE, peu solubles h insolubles dans I'eau, los 
plus diverses, qui peiivent dtre d'origine semi-synthEtique ou totalement 
synthEtiqixe . Elles sont de prEfErence amorpbes et thermoplas tiques et poss^ 

15 dent un poids molEculaire de plus de 350, en particulier de plus de 1000. 
Elles peuvent etre dans les conditions normale$ liquides & semblables au 
miel, comme par exemple I'acEtate de saccharose, mais elles sont de prE- 
fErence solides dans les conditions normales. Des exemples de ces mati^res 
de support sont les polyolEfines, les polyamides, les polyurEthannes, les 

20 polyesters, les composEs polyvinyliques, les composEs acryliques, les copo- 
lym^res d'olEfines, les copolyamides, les copolyurEthannes, les copolyesters, 
le^ copolym^res de composEs vinyliques et acryliques, a ins i que les esters 
et Ethers de polysaccharides, en particulier les esters et Ethers de la 
cellulose. ]>es mati^res de support prEfErEes sont les esters et Ethers de 

25 la cellulose, les acEtals polyvinyliques, les copolymferes chlorure de vinyle- 
acEtate de vinyle ainsi que les dErivEs de I'acide rEsinique. Mais on 
peut aussi mentionner comme mati^res de support les rEsines synthE tiques 
acides ou basiques qui sont faci lement et rapidement transformEes par des 
sels, des acides ou des bases, tels que les a lea lis ou, en particulier, les 

30 amines solubles dans I'eau, en une £orme soluble dans I'eau. Les produits 
qui contiennent ces mati^es de support peuvent €tre utilisE s dans des 
milieux aqueux ou hydro-organiques pour la prEparation de dispersions stables 
trfes fines. Des matiferes de support particuli^ment intEressantes sont les 
dErivEs des acides rEsinlques, tels que I'acide abiEtique, et les produits 

35 de condensation ou les copolym^res. de I'acide malEique ou des dErivEs de 
I'acide malEique, tels qu'ils ont EtE mentionnEs plus haut comme rEsii^s 
acides, dont les sels solubles dans I'eau peuvent 6tre utilisEs comme adju- 
vants de broyage. Elles peuvent etre utilisEes comme matl^res de support 



sous forme des acides Ilbres insolubles dans l*eau ; lorsque I'on utilise 
leurs sels s lubles dans l^eau omme adjuvants de broyage^ on peut aussi 
pr^ciplter I'acide libre dans un syst^me ^ deux phases h partir de ces 
sels par addition d'acide et le faire passer dans la phase organique. On 
5 peut aussi utiliser la mdme r^sine acide^d'abord sous forme d'un sel soluble 
dans l*eau comme adjuvant de broyage, et ensuite sous forme de I'acide libre 
peu soluble h. insoluble dans I'eau comme matifere de support. Kn g^nSral, il 
est nSamnoins plus avantageus de n* a j outer la quantity principale de la 
mati&re de support qu'apr&s le broyage. Mais, le. poids mol^culaixe prif€r€ 

10 de 500 h 20 000, en particulier de 1 000 ^ 10 000, indiqug ci-dessus pour 
les agents de broyage^ n*est pas .valable pour la mati^re de support. Les 
composes de poids mol^culaire ^levS sont Sgalement utilisables,et m§me 
particuli^rement appropriis, comme mati^res de support* Les r^sines acides 
de poids mol^culaire €levS peuvent ^tre combinees avec des r^sines acides 

15 de bas poids molSculaire dont les sels solubles dans l*eau sont des adju- 
vants de broyage particuliferement pr^fir^s. Les adjuvants de broyage sont 
de pr€fgrence pr^cipitSs sous forme d* acides libres par addition d'acide 
apr^s la formation du syst&me biphas€ et transfSr^s dans la phase orga- 
nique . 

20 Les produits obtenus selon 1' invention contiennent en 

g^n^ral 20 & 95 % en poids, de pr€f€rence 50 & 80 % en poids, de la (cm des) 
substanceCs) activeCd flnement disperse® et 5 & 80 % en poids, de pr€f€rence 
20 a 50 % en poids, de la des) matl^re^) de support, qui est (ou qui sont) 
de prtf€rence solub2e<^) dans le milieu d^utilisation des produits, ou 

25 hten que Von peut facilement transformer en una forme soluble dans le 

milieu d' utilisation. La limite supSrieure de la tenaur en substance, active 
depend de la dispersibilit€ de la substance active, una certaine marge de 
s^curitS pouvant dtre utilis^e du point de vue de la reproductibilitS de 
la dispersion. De trop fortes teneurs en matiire de support ne sont pas 

30 ^conomiques et peuvent dtre gdnantes. Les produits obtenus selon 

1* invention sont, comme on I'a dSj^ dit, des poudres ou granules donnant 
peu de poussi^re et s*icpulant bien, qui sont facilement et totalement 
dispersables dans les milieux aqueux et/ou organiques. C*est surtout leur 
dispersibilit^ facile et totale bien reproductible dans les milieux d'uti- 

35 lisation qui est intSressante pour op^rer dans des conditions sOres et 
rationnelles. La stability et I'aptitude au stockage des produits sont 
€galement importantes, 

Les produits obtenus selon 1' invention peuvent ©tre uti- 
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lis^s pour les applications les plus diverses. Far exemple^ on pent les 
introduire en agltant dans un milieu aqueux ou organique^ tel que I*eau 
ou un solvant organique, pour preparer une dispersion de base finement 
dispersSe k haute concentration de la im des) substance (s) active(s) dans le 
5 milieu. Cecl est surtout avantageux si le milieu contient de l*eau et des 

diluants de la (jsu des) substance<^de depart. On peut preparer des dispersions 
de base fortement concentrees stables de ce type, par exemple, £t partir de 
produits. qui contiennent cooane substances actives des insecticides, des 
herbicides, des produits cosm^tiques, des produits pharmaceutiques, des 

10 IntermSdiaires de colorants ou des Sclaicissants cptiques, et ces dispersions 
facllltent l*utillsatlon de la ou des mati&res de support. La preparation 
de ces dispersions de base h partir de pro d u 1 1 s qui contiennent des 
colorants ou des pigments comme substance (bu substances) actlve(s) et qui 
doivent dtre utilises pour la teinture ou I'impression de textiles peut 

15 ^galement etre avantageuse» Les dispersions de base peuvent contenlr €gale- 
ment des substances optiques aixsllialreSy telles qu*agents ^paisslssants, 
agents rfitlculants, catalyseurs, etc. 

Les produits qui contiennent des additifs pour mati^res 
plastiques comme substance (ou substances) active(s), ainsl que les 

20 colorants, et en particulier les pigments, pour la teinture de mati&res 

plastiques ou I'lmpresslon de structures planes, telles que papierset feuilles, 
sont disperse s au mleux dlrectement dans le milieu aqueux ou organique qui 
est en general un milieu organique, tel qu'une solution ou masse £ondue. lA3 
encres d*impression ont habitue llement poiir le reste une composition telle 

25 qu^elles peuvent etre consid€r€es comme une sorte de dispersion de base. Les 

produits obtenus ' selon 1* invention sont appropri^s tout partlcull&rement 
pour la preparation d 'encres d'imprcsslon fortement concentrees, car Us 
contiennent un minimum de matl^reCs) de support et lis ont done une vlsco* 
K site propre nlnlmale, mals lis peuvent neanmolns 6tre disperses facile- 

30 ment et totalement sans depense technique particuU^re » Tandls que les encres 
d* impression aqueuses, qui contiennent des colorants de dispersion, des 
produits intermedia ires ou des pigments, peuvent dtre utlllsees surtout pour 
I'lmpresslon classique de textiles, de papiers ou de feuilles, les encres 
d'liopresslon organlques servent en general surtout pour 1' impression de 
35 papiers et de feuilles, par exeinple pour la preparation de supports Inter- 
medlaires pour le precede d'lmpresslon par transfert. 

Les exemples suivants illustrent 1' invention sans toutefois en 
limiter la portee. Dans ces exemples, les parties et pourcentages s'entendent 
en polds sauf indication contraire. 
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EXEMPUB 1 

On introduit lentement 100 parties de phtalocyanine cuivrique 
chlorfie dans 100 parties d'une solution de 5 parties d'aieasoniaque concentrSe 
et 10 parties d'una r^sino de ma 16a te, vendue par la soci^t^ Reichho Id-Albert 
5 sous le nom de "Alresat KM 140" , dans 135 parties d'eau et on broie dans 
un broyeur avec 400 parties de billes d'oxyde de zirconium d'un diamfetre 
d'environ 2 mm, jusqu'a ce que la dimension de particules solt essentiel- 
lement inf^rieure h 1 ji . Aprfes separation et filtration de la dispersion 
ainsi obtenue, on ajoute une solution de 50 parties d»6thylcellulose dans 

10 400 parties de sec-butanol satur€ d'eau et on agite vigour eusement jusqu'^ 
ce qu'il se forme un melange tota lement hcmog^ne. On ajoute ensuite de 
I'eau en agltant encore jusqu'a ce que la phase organlque commence h se 
decomposer en particules friables. On laisse dgposer, on dficante la phase 
aqueuse surnageante, on complete avec de l»eau fralche et on agite jusqu'a 

15 ce que les particules de granules aient un dlam^tre d*envlron 200 . On 
essore ensuite le produit, on lave a l»eau et on sfeche en etuve sous 
vide h 60**C. 

Le pr odui t se disperse trfes bien en encres d'impression 
pour papier, qui contiennent des alcools ou des cStones comme solvents et 
20 des ethers ou esters de cellulose comme agents epais8lssants« 

Pour la preparation des euxiliaires de broyage, on pent aussi uti- 
liser avec des resultats ega lament bons les prodults Alresat KM 118, KM 400 
et KM 440 de la societe Reichhold-Albert, Hercules Resin B 106, Pentalyn 255 
etpantalyn 261 de la societe Hercules, ou une resine SMA de la societe 
25 ARCO Chemical Company, au lieu de Alresat KM 140, Au lieu d 'ammoniac, on 
pent egalement utillser des quantites equlvalentes d»ethy lamina, de mor- 
pholine, de diethanolamine ou de dimethylcyclohexylamine. 

On obt lent aussi des prodults egalement bons lorsqu'on 
utilise comme matifere de support I'ethylhydroxyethylcellulose, I'acetyl- 
30 cellulose soluble dans I'ethanol, I'acetobutyrate de cellulose ou I'aceto- 
propionate de cellulose au lieu d'ethylcellulcse. 

Si 1' on utilise l»oe-*ou p-phtalocyanine de culvre au lieu du 
pigment utilise ci-dessus, on obtient des prodults de qualite analogue. 

Si l»on ajoute lors du broyage 1^5 parties de naphtal&nesulfo- 
35 nate dUsopropyle, de dinaphtylmethanedlsulfonate ou d'un prodult de conden« 
satlon de 16 moles d'oxyde d 'ethylene avec 1 mole d'un mglange d'alcool 
oleylique et d'alcool stearylique, 1' introduction avec agitation du pigment 
finement pulvdrise volumineus est tr^ facilltee et I'air se degage plus 
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facilement du melange da pigment^ auxillalre da broyage et milieu aqueux. 
Cette mesure est recommandable d'une mani^re tr^s gen^rale avec les subs- 
tances actives di£ficileinant mouillables et volumineus s. 
EXEMPUB 2 

On introduit lentement 30 parties de noir de fuo^e Printex A/G 
de la soci^t^ Degussa dans 70 parties d*une solution ammoniacale h 5 % d*une 
r^sine de maliate Hercules Besin B 106 et on broie la melange avec 200 par- 
ties de biiles de varre jusqu'^ ce que la dimension de particules soit au 
maximum de 1 ^u. Apr^ separation de? corps de broyage, on recouvre le mfilange 
avec une dispersion de 20 parties de poudre de polyacrylonitrile dans 80 par- 
ties de 4-mfithoxy-4-mSthyl-2-pentanone, on agite vigoureusement jusqu'a un 
melange homog&ne^ on dilue lentement par I'eau jusqu*^ ce que le produit 
se decompose en granules fins, on laisse deposer, on d^cante la phase aqueuse 
surnageanta, on compUte avec de I'eau fralche, on laisse reposer quelque 
temps et on essore le produit, on lava et on s^che« 

On obtient un produit qui est trfes appropri^ pour la 
teinture dans la masse du polyacrylonitrile h partir d'une dispersion dans 
le dlm^thylformamide* 

On peut gga lament utiliser corame solvant organique la mfithyl€thyl- 
c€tone, I'acfitonylac^tone ou la cyclohexanone au lieu de la 4-methoxy-4- 
m€ thy 1-2-pentanone . 

Si I'on utilise comme substance de support une poudre de poly- 
ethylene, de polypropylene, de polyamide ou de tSrSphtalate de polyethylene 
ao lieu de poudre de polyacrylonitrile et on op^re par ailleurs comme ddcrit 
ci-dessus, on obtient des produits qui sont trfes approprifis pour la 
teinture dans la masse de fibres ^ partir des r^sines utilisees comme subs- 
tances de support* 

Au lieu du pigment de noir de fumee mentionng ci-dessus, on peut 
aussi utiliser d'autres pigpients de noir de fumSe^ tels que le pigment 
Printex 300 de la SociSte Degussa et les produits Philblacfc 0 ou Raven 1200. 
On obtient des pr odu its d'un trfes bon brun avec le pigment Plgmcntbraun 
2R, d*un trfes bon Jaune avec la f lavanthrone et d'un trfes bon rouge avec le 
pi^ent Cromophthalscharlach R de la Societg Ciba-Geigy, qui ont une txhs 
bonne dispersibiUte et une intensity de teinture, une brillance et une 
transparence € levies. 
SKEMPLB 3 

On broie 75 parties da p-phtalocyanine culvrique dans 50 parties 
d'une solution ammoniacale a 5 % de rSsine Alresat KM 140 (de la soci^te 
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Re Ichho Id -Albert) avec 2CX> parties de blDLes de verre de 2 mm de diam^trey 
jusqu'^ ce que la dimension m yenne de particules soit inf€rieure & 1 yu . 
Apr ^8 separation des corps de broyage^ on recouvre avec une dispersion de 
40 parties d'un copolym^e de chlorure de vinyle et d* acetate de vinyle dans 
5 100 parties d'ac^tate de 2-€thoxySthyle^ on homog€nfiise au moyen d'un agi- 
tateur ^ disques dent^^ on dllue lenten^nt par I'eau en agitant douceioent 
juisqu'^ granulation, on d^cante la phase aqueuse, on complete avec de l*eau 
fratche, on lalsse reposer pendant quelque temps , on ess ore le pr<oduit^ 
on le lave h I'eau et on le s^che. 

10 Laproduit obtenu est tout ^ fait appropri^ pour la teinture 

dans la niasse de fibres de chlorure de polyvinyle ou ^galement potir la 
pigmentation de vernis de r^sines acryliques. On obtient aussi des priO* 
duits de quality analogue avec les pigments mentionnis dans les exemples 1 
et 2. 

15 EXBMPI£ A 

On broie 50 parties de pigment Jaune C.I. Ill (Colour Index) dans 
50 parties d'une solution ammoniacalo a 5 % de r^sine Alrasat KM 140 (Soci^t^ 
Relchhold^lbert) avec 200 parties de billes d'oxyde de zirconium jusqu'^ 
oe que l*on atteigno una dimension de particnles d' environ 1 yu et, apr^s 

20 separation des corps de broyage, on recouvre le melange avec une bouillie 
de 25 parties d'un polyvinylbutyral, vendu par la Soclgte Hoechst sous le 
nom de Mo»ital B30H, dans ICK) parties d'isobutanol. On homogSnSise dans un 
m^langeur domes tique, vendu sous le nom de Turmix, ^ lames tournantes en X, on 
dilue lentement par I'eau jusqu'^ ce qu'il se produise une granulation, on 

25 ddcanta la phase aqueuse, on la remplace par de I'eau fralche, on agite 
jusqu'a ce que I'on atteigne la dimension de granules dSsirie, on essore 
le produit , on la lave ^ I'eau et on la s&che. 

Le produit obtenu* est appropriS pour 1 'impress ion de papiers 
avec des couleurs d' impression qui contiennent des polyvinylbutyrals ou des 

30 esters ou Others de cellulose. 

On obtient aussi des pr odui t s de quality analogue si I'on 
utilise, au lieu de Moi<7ital B30H,une ggale quantity d'fithylcellulose ou d'ace«M 
tobutyrate de cellulose soluble dans l'€thanol comme mati^re de support, et 
on proc&de par ailleurs comme d€crit cl-dessus. 

35 E2CEMPIB 5 . 

On mglange 50 parties d'un pigment vendu par la SocidtS Hoechst, 
sous le nom de Permanentgelb HR, avec 50 parties d'une solution hydro-ammo- 
niacale ^ 10 % de r^sine Alresat KtC 140 (de la Society Reichhold-^lbert) et 
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on br ie avec 200 parties de billes d'oxyde de zirconium Jusqu*^ une dimen* 
sion de particules d'envir n 1 . Apr^s separation des billes, n recouvre 
la dispersion avec 100 parties d'une solution d 10 % de r€sine de styr^ne- 
malSate d'un poids mol^culaire de plus de 30 000, venduepar la Soci^td Van 
Baerle sous le nom de SMAC A, dans la mSthyl^thylc^tone, on neutralise et 
on dilue lentemeht par l*eau jusqu'^ granulation. On remplace la phase 
aqueuse par de l*eau fralche, on laisse reposer pendant quelque temps, on 
essore le pro duit, on le lave et on le s&che. 

Le produit obtenu pent Stre disperse i facilement et totale- 
ment en solution aqueuse alcaline et 6tre utilisd sous cette forme pour la 
pigmentation du papier ou de colorants de dispersion ou pour la teinture dans 
la masse de fibres de cellulose rSg^nSr^e. 

On obtient aussi des produits de quality analogue avec d*autres 
pigments, par exemple ceux mentionnfis dans les exec^les precedents* 
EXEMPIg 6 

On broie 50 parties de X-araino-2-chlor6-4-hydroxyanthraquinone 
dans 50 parties d'une isolution ananoniacale ^ 2 % de r^sine Hercules Resin 
B 106 de la Sccidte Hercules jusqu'& ce que l"on atteigne une dimension 
moyenne de particules inferieure ^ 5 ^u. On recouvre le mSlange avec une 
solution de 5 parties d'ethylcellulose dans 100 parties de sec-butanol 
sature d*eau, on homogeneise au moyen d'un agitatexir & dlsques dentds et 
on dilue progressivetoent par I'eau jusqu*& ce que la granulation soit ter- 
minfic. Apr^s d€cantation de la phase aqueuse et lavage h l*eau fratche, on 
essore le produit, on le lave et oa le sfeche. Le produit obtenu se disperse 
facilement et totalement dans des encres d'in^ression qui contiennent des 
alcools ou des ce tones consne solvants organiques et de I'ethylcellulose consne 
agent epaississant* Datis 1* impression du papier avec ces encres d 'impression, 
on obtient ainsi des supports intermediaires pour I'impression par thermo- 
transfert, en particulier sur les fibres de polyamide, 

St I'on utilise au lieu de I'ethylcellulose la resine Mowital 
B3QH de la Societe Hoechst ou de I'acetobutyrate ou acetopropionate de cel- 
luose soluble dans I'ethanol ccmane matl^e de support, on obtient des pro- 
duits ayant de bonnes proprietes d' utilisation analogues. 

Si I'on utilise consne resine de support la resine B 106 de la 
Societe Hercules, on peut utiliser leproduit resultant aussi bien dans les 
encres d' impression & base aqueuse que dans celles d base crganique. I>ans 
le premier cas, une addition de bases, telles que des alcalis et, en parti- 
culier, I'aramoniaque, est necessaire lors de la dispersion. 



Si I'on utilise au lieu des c 1 rants ci-dessus menti nnes 
d^autres c lorants de dispersi n traosf^rables et I'on op^re par ailleurs 
comma indiquS ci-dessus, on obtient des produits de quality analogue » 
K3CEMPIK 7 

5 On broie 50 parties du colorant azo£que dgrivS de nitrotoluldino 

et de p-naphtol dans 50 parties d'une solution a 5 % de r^sine Alresat KM 140 
(Soci^te Reichhold-^lbert) dans I'annaoniaque aqueuse' au moyen de 200 parties 
de perles de verre, jusqu'^ ce que I'on atteigne une dimension de particules 
inf^rieure ^ 5 » Apr^ separation des corps de broyage et neutralisation, 

10 on recouvre la dispersion avec une bouillie de 10 parties de SMAC A C5oci&€ 
Van Baerle) dans 90 parties de mithylSthy lactone et on homogen^ise . On dilue 
ensuite lentement par I'eau et on agite jusqu*£i ce que la granulation soit 
termin^e^ Par d^cantation de la phase aqueuse, lavage, essorage et s^cbage 
du granule, on obtient un produit qui se disperse facilemant et tbtalemsnt 

15 en milieu aqueux avec addition d'ainmoniaque et qui peut etre ^paissi par 
I'hydrosyethylcellulose, pour I'liqpresslon du papier ou des textiles ou 
dgaleo^nt pour la telnture de textiles en bains aqueux, 
EXEMPLS 8 

On broie 40 parties d < indanthrone datis 60 parties d'une solution 
20 d 5 % de rSsine Alresat KM 150 (Society Reichhold-Albert) dans I'ammoniaque 
aqueuse avec 200 parties de bllles d'oxyde de zirconium jusqu'ft une dimen* 
sion de particules de 1 ^ 2 . Apr^s separation des corps de broyage, on 
recouvre le melange avec une solution de 10 parties de SMAC A (Socidte 
Van Baerle) dans 100 parties de nethyiethy Ice tone, on hcmogeneise avec un 
25 agitateur & disques dentes et ensuite on dllue par I'eau jusqu'd ce que la 
granulation soit terrainee. On decante la phase aquexise, on ajoute de I'eau 
fralche, on laisse reposer pendant quelque temps, on essore le produit et 
on le s^che. 

Le produit resultant se disperse facilement avec addition d'am- 
30 monlaque et peut dtre utilise pour la telnture ou I'impression de textiles 
celluloslques par des proc€des connus. 

Si I'on utilise au lieu du colorant culvrlque mentionne d'autres 
produits ne contenant pas d'agent de coupage^ par exemple le colorant pour 
cuve orange C.X. 11, on obtient des produits de qua lite analogue. 
35 E2CEMPIS 9 

On broie 40 parties du complexe de chrome du colorant azoique 
derive du nitroaminophenol et du p-naphtol dans 60 parties d'une solution 5 
5 ^ de resine Alresat 1^2 140 (Reichhold*>Albart) dans I'ammonlaque aqueuse 
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avec 200 parties de sable quartzeux, jusqu'a atteindre une dimension de 
particules de 2 yU . Apr^s separation du sable,- n ajoute 10 parties de 
chlorure de sodium, on recouvre le mfilange avec une boulllle de 20 parties 
de b^^nate de magnfislum dans 100 parties de tert45utanol et on bomog^nglsc . 
On dllue ensulte par l*eau jusqu^St granulation, on d€cante la phase aqueuse, 
on lave le granulat, on le f litre et on le s^he. La preparation se disperse 
blen et convlent pour la pigmentation de polyol^fines ou de polyanddes, Au 
lieu de tert-butanol, on pent aussi utlllser avec des rdsultats seniblables 
le carbonate d'fithylfene, le carbonate de propylene ou le dlac^tonalcool. 
EXErlPIB 10 

On brole 30 parties de 2,5-(benzQxazolyl)-2»-thlof^ne dans 70 par- 
ties d'une solution ^ 10 % de rSslne Hercules Resin B 106 (de la Socl€t€ 
Hercules) dans I'ammoniaque aqueuse avec 200 parties de perles de verrc 
Jusqu'^ atteindre une dlnienslon de particules d 'environ 1 ^, Apr^ separa- 
tion des corps de broyage, on recouvre le melange avec une solution de 13 par- 
ties de r€slne Hercules Resin B 106 dans 100 parties de sec-butanol, on neu- 
tralise, on homog€n€lse, on dllue par l^eau Jusqu^a granulation conpUte, 
on d^cante la pbase aqueuse, on lave le granulat, on sipare le produit par 
filtration et on le sfeche, 

Le produit se disperse blen en milieu aqueux par addition d'al- 
calxs. On pent l*ut ills er pour l»6clalrclssement des textiles^ en particulier 
des fibres de polyamide?. 
EXEMPI£ 11 

On disperse dans I'ammoniaque aqueuse 50 parties de composant 
azotque de copulation c*I. 2 dans 50 parties d'une solution de rSsine 
Alresat KM 140 (Relchhold^lbert) . On recouvre ensulte le melange avec une 
solution de 4 parties de r^sine Alresat KM 444 dans 100 parties de tert- 
butanol, on homogeneise dans un mfilangeur, on neutralise, on dllue par I'eau 
jusqu'^ granulation complete, on decante la phase aqueuse, on lave le gra- 
nule, on le separe par filtration et on le s^che. 

Le produit resultant ne produit pas de poussl^re, 11 s'ecoule blen 
et se dissout facilement en milieu aqueux alcalln, 
EXPMPI£ 12 

A une solution de 5 parties d'une solution ammonlacale ^ 20 % de 
SMft. 1440 (de la Society Alcoa Chemical Company), 0,5 par tie de Marlipal 
1618/25 (Societe HUls) et 0,2 partle de naphtaUnesulfonate d'lsopropyle 
dans 45 parties d»eau, on ajoute 50 parties du colorant obtenu par copula- 
tion de la o-anisidine sur le ITdphtanilid CR de la Society demanderesse. 



dans un broyeur a billes h, agltateur avec 200 parties de bllles d*oxyde de 
zlrc nlum. On broi jusqu'd ce que I'on obtienne une dimension moyenne de 
particules de I et on s€pare les bllles par filtration. Dans 80 parties 
de m^thylgthylc^tone^ on diss out 10 parties d'line r^slne styr^ne-mal^ate 
(vendue sous le non de SM&C A par la Socl^t^ van Baerle)« On ajoute cette 
solution & la dispersion de colorant et on agite ou on secoue Jusqu'^ ce 
que le colorant finement disperse solt pass 6 dans la phase organique et que 
la phase aqueuse n^alt plus qu'une couleur rouge pale. On ajoute ensulte 
lentement 500 parties d'eau en une fols^ en agltant ou en secouant le reci- 
pient « la phase organique se d^conqpose d^s 1* addition de 50 parties d*eau 
en granules £lns. On les s^pare par filtration, on lave et on s^che. On 
obtlent un prodult ^ 80 qui se disperse en solution aqueuse ammonlacale 
en une dispersion fine et stable. 

Si I'on remplace le S13M440 par une quantity correspondante de 
rSsine Alresat KM 140 et le Marllpal par le prodult Neolan-^Salz F ou 
Invadin IFC de la Society Clba-Gelgy et en proc£dant par ailleurs comma 
d^crit cl-dessus, on obtlent un rdsultat axialogue satlsfaisant. 

Si I'on utilise au lieu du colorant mentioan^ cl-dessus un 
melange de deux colorants qui se forment par copulation de o- ou p-€thyl-> 
aniline sur le 2*,5'-dlm€tbOKyanllide de I'adde 2,3-hydroxynaphtotque, et 
si on proc^e par ailleurs comme d€crlt cl-dessus , on obtlent un prodult 
de quality analog:Qe, On obtlent des r^sultats ^galement bons si I'on utilise 
le colorant obtenu par copulation de I'anthranllate da m^thyle avec le p- 
ph^nfitidide de I'aclde 2,3-hydroxynaphtotque, 

II est entendu que 1' invention n'est pas limit^e aux modes de 
realisation prefSr^s d^crits cl-dessus h titre d 'illustration et que I'homme 
de l*art pei^t y apporter dlverses modifications et divers changements sans 
toutefols s'€carter du cadre et de I'esprit de l'inventlon» 
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REVENBICATIONS 



1. Proc^d§ pour la preparation de prodults concentres facllement 
dispersables en milieux aqueux et/ou organlques, sous forme de poudres non 
pulvSrulentes ou de granules, h partlr de substances actives peu solubles 

5 ^ Insolubles d^ns l*eau^ caract^rlse en ce que l<on brole au moins une 
substance active en presence d*un sel d'un acide rdsinlque sous forme 
dissoute comme auxillalre de broyage par des moyens mecaniques et/ou chlmiques 
en milieu aquetix, Jusqu'^ ce que I'on attelgne une dimension moyenne de par- 
ticules infer ieure a 5 on ajoute pendant ou apr^ le broyage au moins 

10 < un solvant organique ayant dans le milieu aqueux une solubility limitee d'au 
moins 1 % et formant avec le milieu aqueux un syst^me biphase, on traite le 
syst^me biphase forme sous agitation turbulente avec au moins une mati&re 
de support de poids moieculaire eieve peu soluble a insoluble dans l*eau, 
on reduit par addition d^eau le volume de la phase organique qui contient 

15 la les) matii&reCs) de support ou les substances actives jusqu'a ce que les 
particules du produit formees ne soient plus collantes et puissent etre 
facilement separees, oh separe les particules et on rince les particules 
separees h I'eau et eventuellement on les s^che. 

2. Precede selon la revendication 1, caracterise en ce que l*on 
20 utilise comme substances aqueuses des colorants insolubles dans I'eau des 

edaircissants optiques insolubles dans I'eau^ des pigments ou des melanges 
de ces substances actives, 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que I'on 
utilise comme axixiliaire de broyage 0,5 & 20 % en poids, de preference 1 k 

25 20 % en poids, par rapport a la fcu aux) substance(8 ) active(s), d'au moins un 
sel soluble sous forme dissoute d'un copolym&re ou produit de condensation 
d'acide maieique ou d*un derive d'acide maieique. 

4^ Precede selon l^une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que I'on utilise comme auxiliaire de broyage an moins un 

30 sel alcalin ou d 'ammonium d'un produit de condensation d'acide maieique avec 
un acide resinique et au moins un polyalcool, ou d'un copolym^re d'acide 
maieique avec au moins un compose oiefinique^ en effectuant le broyage de 
preference en presence de 5 X en poids au plus, par rapport & la (^u aux) 
substanceg) active^), d'un agent dispersant ou-d'un agent mouillant anionique 

35 ou non ionog^ne ou de leurs melanges. 

5. . Precede selon I'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que I'on effectue le broyage ^ une concentration en subs- 
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tance active de 20 ^ 60 % en poids, par rapport au milieu aqueux, par broyage 
humide avec du sable^ des bllles ou des cylindtes. 

6. Proc^dS selon l*une quelconque des revendications pr^c^dentes, 
caract^rls^ en ce que I'on utilise coznma solvant organique un alcool, una 

5 catena, un aldehyde, un ester, un gther, un nitrlle ou un nitroalcane ou un 
melange de ces solvants^ le ou les solvants ayant de preference une solubl- 
litS dans l*eau de 10 h 50 % en poids. 

7. Froc£dg selon l*une quelcom|ue des revendications 1^5, caractS^ 
ris^ en ce qua I'on utilise comme milieu aqueux de I'eau contenant un €loc<- 

10 trolyte et comme solvant organique un solvant totaleoent misclble avec I'eau 
pure, qui a avec I'eau contenant un Electrolyte une solubility limitSe d'au 
moins 1 de pr€fErence de 10 ^ 50 

8* Proc€d€ selon I'une quelconque des revendications pr^c^dentes, 

caracterisE en ce que I'on utilise comma mati^e(s) de support un ester ou 
15 Sther de la cellulose, un septal polyvinylique , une polyoldfine, un poly- 
amide, un polytir€thanne, un polyester, un coiq>osE polyacrylique, un compost 
polyvinylique, une r^sine synth^tique acide ou basique, qui pent se trans- 
former an una forme soluble dans l^eau, ou un melange de ces mati^rea de 
support • 

20 9* Produit facllament dispersable dans les milieux aqueus et/ou orga- 

niquas, sous forme d'une poudre sans poussi^re s*€coulant bien, caract^risE 
en ce qu'il est prSparE par un procEdS selon l*une quelconque des revendi- 
cations 1 It 9. 

10. Produit selon la revendication 9, caractErisE en ce qu'il contiant 
25 20 i 90 % en poids de substance(s) actlve(s). 

11. Utilisation d'un produit selon la revendication 9 ou 10, pour la 
preparation d'une dispersion fine de sabstance(s) activaCs) dans un milieu 
aqueux ou organique. 



